
Технические науки 


мочевины (Іа-ц), 1,000 г (2,33 ммоль) ФИТФА и 10 мл 
метанола интенсивно перемешивали при кипячении в 
течение 3 ч. В охлажденную реакционную массу (если 
не произошло выпадение осадка) приливали 3 мл воды. 
В зависимости от природы мочевины, сразу или по 
истечении некоторого времени (3 ч...З сут) в водно- 
метанольном растворе выпадали кристаллы. Выпавший 
осадок фильтровали, сушили, промывали ацетоном. В 
случае использования приема дробного фильтрования 
осадки объединяли. Таким образом получали целевые 
МБМ (Па-ц) в виде белых кристаллов. Результаты их 
синтезов, а также данные ИК-, 'Н ЯМР-спектров при- 
ведены ниже. Для МБМ (Пи) спектральные характерис- 
тики дополнительно представлены данными ЯМР 13 С и 
масс-спектров. 

1.7- Ди(3'-пентил)-метиленбисмочевина (Па, К = 
СНЕу. Выход 0,260 г (82%), Т л 229. ..230 °С. ИК 
спектр, ѵ, см’ 1 : 1629 (С=0), 3334 ш.с. (N11). Спектр 
ЯМР ‘Н, ВМ80Д 6 , 6, м.д.: 1,09 т (12Н, 4СН,, ] 6,0 Гц), 
1,60 кв (8Н, 4СН,’, 15,8 Гц), 3,80. ..4,00 м (2Н, 2СН), 

4.52 т (2Н, СН„ ] 6,0 Гц), 6,17 д (2Н, 2КН, ] 8,0 Гц), 

6.52 т (2Н, КНЛ 5,0 Гц). 

1.7- Ди(4'-гептил)-метиленбисмочевина (Пб, К = 
СНРг 2 ). Выход 0,322 г (84%), Т л 211. ..213 °С. ИК 
спектр, ѵ, см’ 1 : 1629 (С=0), 3343 (ЫН). Спектр ЯМР ‘И, 
ВМ80-Д., 6, м.д.: 1,11 т (12Н, 4СН„ 16,0 Гц), 1,54 д 
(16Н, 8СН 2 , 14,0 Гц), 3,75. . .3,96 м (2Н, 2СН), 4,48 т 
(2Н, СН„ ] 6,5 Гц), 6,15 д (2Н, 2КН, ] 5,5 Гц), 6,49 т 
(2Н, 2КН, ] 6,5 Гц). 

1.7- Ди(2'-метил-3'-бутил)-метиленбисмочевина (Пв, 
К = СН(і-Рг)Ме). Выход 0,195 г (62 %), Т ; 206. . ,207'С. 
ИК спектр, ѵ, см -1 : 1629 (С=0), 3343 (КН). Спектр 
ЯМР ‘И, ВМ80-с1 6 , 6, м.д.: 1,02. .. 1,34 м (18Н, 6СН,), 

1.68. . .2.04 м (2Н, 2СН), 3,82 ск (2Н, 2СН, 14,0 Гц), 

4.51 т (2Н, СН„ 1 6,0 Гц), 6,23 д (2Н, 2КН, 1 8,5 Гц), 
6,56 т (2Н, 2КН, 1 6,0 Гц). 

1.7- Ди(2'-гексил)-метиленбисмочевина (Пг, К = 
СН(п-Ви)Ме). Выход 0,107 г (61 %), Т л 164. ..166 °С. 
ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1630 (С=0), 3344 (КН). Спектр 
ЯМР ‘И, ВМ80-с1 6 , 6, м.д.: 0,90... 1,30 м (12Н, 4СН,), 

1.30. . . 1.84 м (12Н, 6СН,), 3,98 ск (2Н, 2СН, 14,5 Гц), 

4,48 т (2Н, СН„ 1 6,0 Гц), 6,18 д (2Н, 2КН, 1 7,5 Гц), 

6.52 т (2Н, 2КН, 1 6,0 Гц). 

1.7- Ди(6'-ундекил)-метиленбисмочевина (Пд, К = 
СН(п-С 5 Н п ) 2 ). Выход 0,226 г (44%), Т л 152... 154 °С. 
ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1621 (С=0), 3346 ш.с (КН). Спектр 
ЯМР ‘И, ВМ80-с1 6 , 6, м.д.: 0,90... 1,26 м (12Н, 4СН,), 

1.26. . .2.02 м (32Н, 16СНД, 3,75. ..3,91 м (2Н, 2СН), 

4.50 т (2Н, СН„ 1 6,0 Гц), 6,11 д (2Н, 2КН, 1 7,5 Гц), 

6.51 т(2Н, 2КН, 1 6,0 Гц). 

1.7- Ди(2'-октил)-метиленбисмочевина (Не, К = 
СЩСДДМе). Выход 0,085 г (21 %), Т л 109... 111 °С. 
ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1627 (С=0), 3343 (КН). Спектр 
ЯМР ‘И, ЭМ80-(1 6 , 5„ м.д.: 0,90... 1,34 м (12Н, 4СН,), 

1.34. . .1.80 м (20Н, 10СНД, 3,65. ..3,94 м (2Н, 2СН), 
4,46 т (2Н, СН„ 16,0 Гц),' 6, 19 д (2Н, 2КН, 18,0 Гц), 

6.52 т (2Н, 2КН, 1 6,5 Гц). 

1.7- Ди(2'-метил-2'-пропил)-метиленбисмочевина 
(Пж, К = І-Ви). Выход 0,196 г (69%), Т ш 212. ..213 
°С. ИК спектр, V, СМ' 1 : 1626 (С=0), 3350, ”3359 (КН). 


Спектр ЯМР 'И, ЭМ80-с1 6 , б, м.д.: 1,49 с (18Н, 6СН 3 ), 
4,42 т (2Н, СН„ 1 6,0 Гц), 6,16 с (2Н, 2КН), 6,45 т (2Н, 
2КН, 1 7,0 Гц); 

1 .7- Ди( Г-фенил-2'-бутил)-метиленбисмочеви- 
на (Из, К = СН(СН,РЬ)Е1). Выход 0,023 г (5 %), 
Т 132... 134 °С. ИК спектр, ѵ, см 1 : 1626 (С=0), 3346 
ш.с (КН). Спектр ЯМР ‘И, БМ80Д, 6, м.д.: 1,05 т (6Н, 
2СН„ 1 6,5 Гц), 1,52 кв (4Н, 2СН„ 1 7,0 Гц), 2,90 д (4Н, 
2СН^, 1 6,0 Гц), 3,94 ск (2Н, 2СН, 1 5,0 Гц), 4,47 т (2Н, 
СН„ 1 6,5 Гц), 6,27 д (2Н, 2КН, 1 7,5 Гц), 6,59 т (2Н, КН, 
1 6,5 Гц), 7,46 с (ЮН, 2С 6 Н 5 ). 

1.7- Дибензил-метиленбисмочевина (Ии, К = 
= СН,РЬ). Выход 0,207 г (57 %), Т пл 200... 201 °С. ИК 
спектр, ѵ, см' 1 : 1630 (С=0), 3352 (КН). Спектр ЯМР ‘И, 
ВМ80-ё 6 , 5, м.д.: 4,46 д (4Н, 2СН„ 1 6,5 Гц), 4,58 т (2Н, 
СН„ 1 6,0 Гц), 6,85 т (4Н, 4КН, 1 6,5 Гц), 7,51 с (ЮН, 
2СД). Спектр ЯМР 13 С, ВМСОЛДСВСІ +Сг(ЛсЛс) 3 , 
5 с , м.д.: 156,15 (С=0), 138,59 (С 1 , аром.), 126,39... 124,60 
(аром.). Спектр ЯМР 13 С, СР 3 СООВ+С 6 В ( , 5 с , м.д.: 
1 62,43 (С=0), 1 3 1,53 ... 128,60 (аром.), 49,75 (СН 2 ), 47, 17 
(СН,). Масс-спектр, тіг (І отн , %): 163 (2,4) [М + -РЬСН 2 - 
КН-СО-КН], 162(11,0), 161 (11,7), 150(28,2), 106(38,6), 
91 (100), 79 (17,3), 77 (13,1), 65 (12,9), 51 (7,8), 45 (4,4), 
44 (3,4), 43 (2,5), 39 (4,7), 30 (29,5), 28 (15,9). 

1 .7- Ди( Г -фенил- Г -этил )-мети лен бисмоче- 
вина (Пк, К = СН(Ме)РЬ). Выход 0,205 г (52 %), 
Т 201... 202 °С. ИК спектр, ѵ, см- 1 : 1629 (С=0), 3335 
пГс (КН). Спектр ЯМР ‘Н, ВМ80Л 6 , б, м.д.: 1,56 д (6Н, 
2СН„ ] 7,0 Гц), 4,52 т (2Н, СН„ ] 7,0 Гц), 5,01 кв (2Н, 
2СН;' ] 6,5 Гц), 6,69 т (2Н, 2КН, ] 6,0 Гц), 6,89 д (2Н, 
2КН, ] 7,5 Гц), 7,53 с (ЮН, 2СД). 

1.7- Ди(Г-{4'-толил}-Г-этил)-метиленбисмоче- 
вина (Пл, К = СН(Ме)4-То1). Выход 0,246 г (57 %), 
Т л 196... 198 °С. ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1623 (С=0), 3299, 
3374 (КН). Спектр ЯМР ‘Н, ВМ80Д 6 , б, м.д.: 1,54 д 
(6Н, 2СН 3 , ] 7,0 Гц), 2,53 с (6Н, 2СН,), 4,51 т (2Н, 
СН„ ] 5,0 Гц), 4,97 кв (2Н, 2СН, ] 6,0 Гц), 6,65 т (2Н, 
2КН, ] 7,0 Гц), 6,83 д (2Н, 2КН, ] 7,5 Гц), 7,38 ш.с (8Н, 
2С,Н). 

1 .7- Ди( 1 '-фенил- 1 '-пропил)-метиленбисмочевина 
(Им, К = СН(Еі)РЬ). Выход 0,245 г (57 %), Т 193. .. 195 
°С. ИК спектр, V, СМ' 1 : 1627 (С=0), 3317, 3357 (КН). 
Спектр ЯМР ‘Н, ВМ80Д, б, м.д.: 1,05 т (6Н, 2СН 3 , 
] 7,5 Гц), 1,88 кв (4Н, 2СН„ ] 7,0 Гц), 4,51 т (2Н, 
СН 2 , ] 6,5 Гц), 4,81 к (2Н, 2СН, ] 6,5 Гц), 6,68 т (2Н, 
2КН, ] 6,0 Гц), 6,89 д (2Н, 2КН, ] 8,5 Гц), 7.51 с (ЮН, 
2СД). 

1 .7- Ди( 1 '-фенил- Г-бутил)-метиленбисмочевина (Пн, 
К = СН(п-Рг)РЬ). Выход 0,346 г (75 %), Т іш 186. .. 188 °С. 
ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1631 (С=0), 3346 ш.с (КН). Спектр 
ЯМР >Н, ВМ80-б 6 , б, м.д.: 1,11 т (6Н, 2СН„ ] 6,5 Гц), 
1,50 ск (4Н, 2СН ? , ] 6,5 Гц), 1,85 к (4Н, 2СН’, ] 7,0 Гц), 

4.49 т (2Н, СН„Д 5,5 Гц), 4,89 к (2Н, 2СН, ] 7,0 Гц), 
6,68 т (2Н, 2КН, ] 5,5 Гц), 6,93 д (2Н, 2КН, ] 8,5 Гц), 

7.50 с (ЮН, 2СД). 

1.7- Ди(Г-фенил-2'-метил-Г-пропил)-метиленбис- 
мочевина (По, К = СН(і-Рг)РЬ). Выход 0,262 г (57 %), 
Т л 226... 227 °С. ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1629 (С=0), 3343 
ш.с (КН). Спектр ЯМР ‘Н, ВМ80-с1 6 , б, м.д.: 1,06 д 
(12Н, 4СН 3 , 1 6,5 Гц), 2,00. ..2, 25 м (2Н, 2СН), 4,50 т 
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(2Н, СН„ й 6,0 Гц), 4,74 т (2Н, 2СН, й 6,0 Гц), 6,74 т 
(2Н, 2Ш, й 6,0 Гц), 6,91 д (2Н, 2Ш, й 8,5 Гц), 7,51 с 
(10Н,2С 6 Н 5 ). 

1.7- Ди(Г-фенил-Г-пентил)-метиленбисмоче- 
вина (Пп, К. = СН(п-Ви)РЬ). Выход 0,238 г (48 %), 
Т 196... 197 °С. ИК спектр, ѵ, см 4 : 1626 (С=0), 3315, 
3340 (N14). Спектр ЯМР 'Н, БМ80Д, 5, м.д.: 1,06 т 
(6Н, 2СН 3 , й 6,0 Гц), 1,20. ..1,68 м (8Н, 4СНД, 1,84 к 
(4Н, 2СН;, й 6,5 Гц), 4,47 т (2Н, СН„ й 6,0 Гц), 4,86 к 
(2Н, 2Са й 7,0 Гц), 6,66 т (2Н, 2№І, й 6,0 Гц), 6,88 д 
(2Н, 2КН, й 8,0 Гц), 7,48 с (ЮН, 2СД). 

1 .7- Ди( Г-фенил-3 '-метил- Г-бутил)-метиленбис- 
мочевина (Пр, К = СН(і-Ви)РЬ). Выход 0,351 г (71 %), 
Т 196... 197 °С. ИК спектр, ѵ, см- 1 : 1629 (С=0), 3367 
(ЫН). Спектр ЯМР >Н, БМ80Д, б, м.д.: 1,14 д (12Н, 
4СН 3 , й 5,0 Гц), 1,50... 1,90 м (6Н, 2СН, 2СНД, 4,48 т 
(2Н, СН„ й 6,0 Гц), 4,94 к (2Н, 2СН, й 5,5 Гц), 6,63 т 
(2Н, 2КН, й 7,0 Гц), 6,88 д (2Н, 2ЫН, й 9,0 Гц), 7,50 с 
(10Н,2С 6 Н 5 ). 

1 ,7-Ди( Г,2'-дифенил- Г-этил)-метиленбисмоче- 
вина (Не, К = СН(СН,РЬ)РЬ). Выход 0,219 г (38 %), 
Т пл 179. . . 1 80°С. ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1633 (С=0), 3307, 
3367 (КН). Спектр ЯМР ‘И, БМ80Д, 5, м.д.: 3,15 д 
(4Н, 2СН„ й 6,5 Гц), 4,42 т (2Н, СН„ й 5,5 Гц), 5,14 к 
(2Н, 2Са й 8,0 Гц), 6,70 т (2Н, 2КН, й 6,0 Гц), 6,97 д 
(2Н, 2КН, й 7,5 Гц), 7,42 с (ЮН, 2СД), 7,48 с (ЮН, 

2СД). 

1 .7- Ди( 1 ',3'-дифенил- Г-пропил)-метиленбисмоче- 
вина (Пт, К = СН(СН,-СН,РЬ)РЬ). Выход 0,384 г (66 %), 
Т 195... 196 °С. ИК спектр, ѵ, см- 1 : 1629 (СО), 3342 
пГс (ЫН). Спектр ЯМР 'Н, БМ80Д, 6, м.д.: 2,14 к (4Н, 
2СН„ й 7,0 Гц), 2,76 т (4Н, 2СН„ й 7,5 Гц), 4,53 т (2Н, 
СН,,Й 7,0 Гц), 4,91 к (2Н, 2СН, й 7,0 Гц), 6,73 т (2Н, 2ЫН, 
й 6,5 Гц), 7,05 д (2Н, 2КН, й 8,5 Гц), 7,41 д (ЮН, 2СД, 
Я 3,0 Гц), 7,50 с (ЮН, 2СД). 

1.7- Дибензгидрил-метиленбисмочевина (Пу, К = 
СНРЬД. Выход 0,464 г (86 %), Т пл >280 °С. ИК спектр, 
ѵ, см 1 : 1626 (С=0), 3266, 3399 (ЫН). Спектр ЯМР >Н, 
ЭМ80-(1 6 , 6, м.д.: 4,57 т (2Н, СН„ й 6,0 Гц), 6,18 д (2Н, 
2СН, й 8,0 Гц), 6,84 т (2Н, 2ЫН( й 6,5 Гц), 7,25 д (2Н, 
2№П Л 1,5 Гц), 7, 40... 7, 70 м (20Н, 4СД). 

1.7- Ди(3'-хлор-бензгидрил)-метиленбисмочевина 
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(Нф, К = СН(т-С1С 6 Н 4 )РЬ). Выход 0,506 г (82 %), 
Т 266 °С. ИК спектр, ѵ, смД 1626 (С=0), 3284, 3385 
(Ш). Спектр ЯМР 'Н, ЭМ80-(1 6 , 6, м.д.: 4,57 т (2Н, 
СН 2 , ] 6,0 Гц), 6,19 д (2Н, 2СН, .1 8,5 Гц), 6,85 т (2Н, 
2Ш, ] 6,5 Гц), 7,23 д (2Н, 2МН, ] 8,5 Гц), 7,53 с (18Н, 
2С 6 Н 5 ,2С 6 Н 4 ). 

1.7- Ди(2'-иод-бензгидрил)-метиленбисмочеви- 
на (Их, К = СН(о-ІС 6 Н 4 )РЬ). Выход 0,266 г (64 %), 
Т л 248... 252 °С. ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1627 (СО), 3355 
(ЫН). Спектр ЯМР ‘Н, ЭМ80-(1 6 , 5, м.д.: 4,54 т (2Н, СН„ 
] 7,0 Гц), 6,37 д (2Н, 2СН, ] 8,0 Гц), 6,82 т (2Н, 2ЫН, 
] 6,0 Гц), 7,20. ..7,74 м (18Н, 2СД, 2СД), 8,12 д (2Н, 
2ЫН, ] 7,0 Гц). 

1.7- Ди(3',4''-диметилбензгидрил)-метиленбисмоче- 
вина (Пц, К = СН(4-То1)3-То1). Выход 0,174 г (58 %), Т 
246. . .247 °С. ИК спектр, ѵ, см' 1 : 1626 (СО), 3376 (Ш).' 
Спектр ЯМР ‘Н, БМ80-ё 6 , 5, м.д.: 2,51 с (12Н, 4СН 3 ), 
4,54 т (2Н, СН„ ] 6,5 Гц), 6,09 д (2Н, 2СН, ] 8,0 Гц), 
6,80 т (2Н, 2ЫН, ] 7,0 Гц), 7,13 д (2Н, 2ЫН, ] 6,0 Гц), 
7,18. ..7,50 м (16Н, 4С 6 Н 4 ). 

СПИСОК ЛИТЕРАТУРЫ 

1 . Бакибаев А. А., Тигнибидина Л.Г., Добычина Н.С., Бугае- 
ва Л.И., Штрыкова В. В., Пустовойтов А.В. Успехи химии 
ациклических мочевин в синтезе новых биологически 
активных соединений // В кн.: Успехи химии в создании 
новых биологически активных соединений / Под ред. А. А. 
Бакибаева. - Томск: Изд-во НТЛ, 1998. - С. 12-30. 

2. 8іп§Ь 8.Р., Ваіга Н., 8Ьаппа Р.К., РгаказЬ О. АТасіІе зупйіезіз 
0І'4-руга20Іу1Йііа20Іез апй 4-руга20Іу1-тегсарІ0Ітійа20Іез 
изіп§ [Ьуйгоху(Іозу1-оху)іойо]-Ьеп2епе // й. Іпйіап СЬет. 
8ос. - 1997. -V. 74. -№ 11-12. -Р. 940-942. 

3. Могіагіу Р.М., ѴаійВ.К., ѴаійР.К., ПипсапМ.Р. Опе 
роі зупйіезіз ой 2-атіпо-4,5-зиЬзІііиІей Йііагоіез апй 
2-атіпо-4,5-зиЬзІііиІей зеіепагоіез изіп§ [Ьуйгоху- 
(Іозу1оху)іойо]Ьеп2епе, кеіопез апй Йііоигеа/зеіепоигеа іп 
асеіопіігііе // АЬзіг. Рар. 194 Й1 АС8 Ыаі. Мееі. (Атег. СЬет. 
8ос.). ЫеѵѵОгІеапз, Ьа, Аи§. 30-8ері. 4. ІЙЗТ.-ЗУазЬіпдІоп, 
И.С., 1987,- Р. 882-883. 

4. Могіагіу Р.М., ѴаійВ.К., Оипсап М.Р., ЬеѵуЗ.С., 
РгаказЬ О., Соуаі 8. А опе-роі зупйіезіз оР атіпо апй 
2-(агу1атіпо)-зиЬзІіІиІей Йііагоіез апй зеіепагоіез изіп§ 
[Ьуйгоху(Іозу1оху)іойо]Ьеп2епе, сагЬопуІ сотропйз 
апй Йііоигеаз ог зеіепоигеаз: а тойіРісаІіоп оР Йіе 
НапІгзсЬ зупйіезіз // Зупйіезіз (ВРО). - 1992. - №9. - 


8. Мамаева Е.А., Бакибаев А.А. Неожиданная димеризация 
Ы-арилалкил-мочевин под действием фенил-иодозотриф- 
торацетата в метанольном растворе // Известия вузов. 
Химия и химическая технология. - 2000. - Т. 43. - № 3. 
-С. 107-108. 

9. Зругоийіз 8., Ѵагѵо§1ізА. ИеЬуйго§епаІіопз \ѵііЬ 
рііепуііойіпе йійиогоасеіаіе // Зупйіезіз. - 1975. - № 7. 
-Р. 445-447. 

10. Зеѵепо А., Могеі С., Роисаипй А., МагсЬапй Е. Иітегізайоп 
йез а-суапоезіегз раг 1е йіасеіаіе й’іойозоЬепгепе // 
ТеІгаЬейгоп Ьей. - 1977. - № 38. - Р. 3349-3352. 

1 1 . Ыагазака К., Могікахѵа А., 8аі§о К., Микацата Т. ЕРЬсіепІ 
теіЬойз Рог охійайоп оР аісоіюіз // Вий. СЬет. Зое. йарап. 
- 1977.- V. 50. - № 10. -Р. 2773-2776. 

12. Неницеску К.Д. Органическая химия / Под ред. академика 
М.И. Кабачника - М.: Изд-во иностранной литературы. 



Технические науки 


1962. -Т. 1.-С. 815-824. 

13. Степаненко Б.Н. Курс органической химии. -М.: Высшая 
школа, 1979. - С. 259-260. 

14. Михалева М.А. Пиразолопиримидины. Изучение кон- 
денсации окси- и аминопиразолов с бисмочевинами. 
Автореф. дис. ... канд. хим. наук. - Новосибирск, 1973. 
-19 с. 

15. Меркушев Е.Б., Шварцберг М.С. Йодистые органические 
соединения и синтезы на их основе. - Томск: Томский 
государственный педагогический университет, 1 978. - С. 
34-36. 


ѴПТГ 343 73 



